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TANTALUM ALLOY FOR SPINNERETS 
Patent Claim 

Tantalum alloy for spinnerets, which has a grain-refined 
alloying contribution, characterized in that the alloy consists 
of 99.7 to 99.97% [W B *] by weight of tantalum,. 0.01 to 0.10 % by 
weight niobium and 0.02 to 0.10 % by weight of molybdenum, and 
the content of usual impurities does not exceed 0.10 % by weight. 
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* [*Translator 1 s note: Throughout the German original text, the 

applicant/inventors have used abbreviation W B to indicate the content of alloy in 
%. Such an abbreviation, W B , does not exist in the German professional 
literature. Presumably, it is an abbreviation used by professionals in the now 
defunct GDR. It is assumed that the inventors have tried to indicate % by 
weight . ] 

Title of the Invention 
Tantalum alloy for Spinnerets 



Area of Application of the Invention 
The invention pertains to a tantalum alloy, produced in a 
melt-metallurgical way, which alloy can be used for spinnerets in 
the synthetic- fibers industry. 

Characteristics of the known Prior Art 
Spinnerets of tantalum are used on a large scale in the 
synthetic-fiber industry. Those spinnerets are deep-drawn 
[swaged] cups, which are first of all made of a melt- 
metallurgically produced semi-manufactured product [blank] , and, 
subsequently, are provided with a large number of fine boreholes, 
having a diameter from 60 to 100 ym, by means of piercing or 
punching. It is known that the capability of tantalum to pierce 
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or punch is influenced by the purity of the metal, its hardness, 
depositions on the grain boundaries, and the grain size. 

As is generally known, the melting in electron bombardment 
furnaces exerts influence upon the purity of the metal. However, 
in doing so, there are generated grain sizes of up to few 
millimeters. Therefore, trials have been conducted to process 
tantalum, produced in a melt -metallurgical way, into a sheet 
metal [metal- sheet] , having a thickness of 0.4 to 0.5 mm and 
characteristic or pronounced fine grain. In accordance with the 
D.D.R. Economic patent DD-WP 142120, the tantalum ingot [block] 
t, which has been smelted in an electron-bombardment furnace, was 
compressed or forged into a cube as a result of being subjected 
to upset forging, and after a rotation thru 90 ~, it is pressed or 
cold- shaped into a sheet, which subsequently is rolled into a 
metal- sheet as a result of plastic cold working with the help of 
interposed high-vacuum annealing. Grain sizes, having an average 
grain diameter of 0.03 to 0.04 mm, are achieved with the help of 
that method. 

When spinnerets, manufactured of that tantalum metal sheet, 
are pierced, the hard-metal [cemented metal -carbide] piercing 
needles, used for this purpose, exhibit a short service life. On 
the average, 2,000 to 4,000 [die- spinning] nozzles holes can be 
pierced with the help of a needle. Another possibility for the 
reduction of the grain size consists in the addition of alloying 
metals [alloying additives] . The recrystallization properties of 
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substitutional alloys, based on tantalum, has been investigated 
by GYPEN and DERUYTTERE (see Journal 'Metallkunde" 72, (1981) 8 # 
pp 530-533. Among other things, the influence of molybdenum and 
niobium upon the anomalous crystal growth, which easily occurs in 
pure tantalum, melted in an electron-bombardment manner, is 
studied. As a result of the alloying of molybdenum in ratios 
between 0.32 to 0.70 % by weight, grain sizes, having an average 
diameter of 0.06 to 0.09 mm are achieved, when the annealing is 
carried out at the technologically conventional temperature range 
of 1,000 to 1,200 ~C. With niobium, in its capacity as alloying 
element, in ratios of 2.0 and 4.2 % by weight, there is formed an 
average grain diameter of 0.06 mm. Also, with grain sizes, which 
can be adjusted within the cited concentrations, as a result of 
the alloying of molybdenum or niobium, an extension of the 
service-life properties of the piercing needles, used for 
piercing of the spinnerets, does not take place. 

Aim of the Invention 
The aim of the invention consists in providing a tantalum 
alloy, having an adequate capability to pierce, with the help of 
which tantalum alloy the service life of the hard-metal piercing 
needles, used for the piercing of spinnerets, is extended. 

Explanation of the Substance of the Invention 



4 



The objective to provide a tantalum alloy, which has a 
particularly fine-grained texture, and, as a result of this, is 
particularly suitable for the process of piercing with the help 
of hard-metal piercing needles, forms the basis of the invention. 

In accordance with the invention the set objective is 
achieved as a result of the fact that the alloy consists of 99.7 
to 99.97% by weight of tantalum and 0.01 to 0.10 % by weight of 
niobium, and 0.02 to 0.10 % by weight of molybdenum, and the 
content of conventional impurities does not exceed 0.1 % by 
weight. When this alloy is processed into a metal sheet, having a 
thickness of 0.23 to 0.50 mm, in accordance with the known 
methods for the manufacturing of tantalum sheet -metal, the alloy 
[composition metal] in accordance with the invention exhibits a 
particular recrystallyzation texture in conjunction with an 
uniform fine-grained texture. An average grain diameter of 0.008 
to 0.20 mm is achieved. The particular or special 
recrystallization texture is characterized by an elevated 
percentage of crystallites, whose surfaces are arranged so that 
the crystallographic orientation is parallel to the rolling 
plane . 

When the alloy in accordance with the invention is used for 
spinnerets, significantly longer periods of service life of the 
hard-metal piercing needles are attained - namely in the order of 
6,000 to 8,000 spinnerets' holes/needle - in comparison to the 
periods of service life of the piercing needles made of pure 
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tantalum, used in piercing the holes of the spinnerets. This 
result cannot be explained with the known regularities of the 
plastic deformation of metals, having a cubic body- centered 
[body- centered cubic] lattice. In the metals, having a 
body-centered cubic [Jbcc] lattice (e.g., cx-Fe, Mo, Nb, Ta, W) , 
the plastic deformation takes preferably place in the 
{ill}- glide (slip) plane in the <lll>-directions (see the 
textbooks by SCHULZE, G.E.R., Metallphysik [Physics of Metals], 
Akademi ever lag, Berlin, 1974, p 221 and SCHATT, W., Einfiuhrung in 
die Werkstof fwissenschaf t [Introduction in the Materials 
Science] , VEB Deutscher Verlag fur die Grundstof f industrie, 
Leipzig, 1984, p 337) . 

A preferred plastic deformation perpendicular to {100} - 
surfaces is not to be expected. The advantageous effect of the 
additives of niobium and molybdenum in the cited concentrations 
consists in the change of the texture, the significant reduction 
of the crystallite size, and in a modified composition on the 
crystallite boundaries without a perceptible increase of the 
hardness and reduction of the ductility (elongation at rupture) . 
As a result of this, the capability of the material to pierce is 
improved as a result of a minor cold-welding tendency between the 
tantalum alloy and the hard-metal piercing needle. Moreover, as 
a consequence of the small crystallite size, the danger of an 
occurrence of deleterious bending stress for the tip of the 
piercing needle is reduced. All this leads to an elongation of 
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the service life of the piercing needles. 

Exemplified Embodiment 

Using tantalum secondary material and niobium wire, a 
tantalum alloy, having a content of 0.04 % by weight of niobium 
and 0.02 % by weight of molybdenum, is melted in an electron 
bombardment furnace. After a surface treatment, the cast ingot 
was cold shaped [subjected to plastic cold working] by means of 
desurfacing. This cold shaping took place on a free- forging 
[hammer -forging press] whereby the cast ingot was forged 
[subjected to upset forging] , and after a rotation thru 90 ~ was 
pressed into a sheet [plate] . During the mechanical working [or 
shaping, the ingot [block] was kept at a room temperature by 
being cooled. After an additional surface treatment, the sheet 
was rolled into a strip, having a thickness of 3 mm. After a 
total cold face [cold] working of 98.5%, a recrystallization in 
high vacuum took place at a temperature of 1,100 C/l hr. After 
the rolling on the end thickness, there took place a final 
high-vacuum annealing at 1,200 ~C/1 hr or 1,000 ~C/2h. The 
results of the roentgenographical (X-ray photographic) texture 
analysis speak of an elevated percentage of the texture component 
(100) [110] in comparison to pure tantalum. 

An average grain diameter of 0.015 mm was attained. The 
spinneret blanks, made of this alloy, are characterized by a 
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particularly adequate processing properties. With the help of a 
hard-metal piercing needle, the manufacturing of 6,240 
[spinneret-] nozzle holes in a spinneret was possible. 



Translated by JOHN M KOYTCHEFF, MSc (Engrg.); 

WHO Postgraduate Fellow (Environmental Engineering) / 

Graduate, USNWC/USNC&SC 

The USPTO TRANSLATOR (GERMAN & Germanic languages) 
October 20, 2004 
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Patgntansgruch 

Tantallegierung *Qr Spinndusen -it kornfeinende* 
Legierungsanteil, gekennzeichnet dadurch, daR die Legierung 
aus 99,7 - 99,97 » s in X Tantal , 0,0! - 0,1 in * Niob und 
0 02 - 0,1 w B in Molybdan besteht und der GehalL an 
ublichen Verunreinigungen 0,1 w B .in X nicht Uberschreitet . 
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lit el. der EcfiQdung 

Tantal legierung fur Spinndusen 

^QwendungBgebi.et dec Eci LQdyQg 

Die Erfind'ung betrifft eine schmel zmetal 1 urgi sen 
hergestellte Tantal 1 eg ierung , die fur Spinndusen in der 
Chemief aserindustrie verwendet werden kann. 

Gb^iiakteristik des bekanntfen Standes der Techni k 

In der Chemief aserindustrie werden im groBen Umfang 
Spinndusen aus Tantal eingesetzt. Dies© Spinndusen sind 
ticefgezogene Napfchen, die zunachst aus einem 
schmelzmetallurgisch erzeugten Halbzeug hergestellt und 
anschlieBend mit einer groBen Anzahi von Feinbohrungen mit 
einem- Durchmesser von 60 - 100 ^m durch Stechen versehen 
werden. Es ist bekannt, dan die Stechbarkeit des Tantal s 
beeinfluBt wird durch die Reinheit des Metalls, durch seine 
Harte, durch Ausscheidungen an den Korngrenzen und durch die 
KorngrSBe. 

Auf die Reinheit des Metalls wird bekanntermaBen durch das 
Schmelzen im Elektronenstrahlof en EinfluB genornmen, Dabei 
werden jedoch KorngroBen von bis zu wenigen Millimetern 
erzeugt. Es hat daher Versuche gegeben , auf 
schmelzmetallurgischem Wege hergestel 1 tes Tantal zu einem 
Blech von 0,4 - 0,5 mm Dicke mit ausgeprag tern Feinkorn zu 
verarbeiten. GemaB DD-WP 142120 wird dazu der aus Tantal - 
Sekundarmetal 1 im El ektronenstrahl of en erschmol zene 
Tantalblock zu einem Wtirfel gestaucht und nach einer 90° - 
Drehung zu einer P 1 a t JL n e g ep r e B t , die dann anschliaBend 
durch Kal tverf ormung mit zwischengeschal teten Hoch- 
Vakuumgluhungen zum Blech auegewalzt wird. Erreicht werden 
mit diesem Verfahren KorngroBen mit einem mittleren 
Korndurchmesser von 0,03 - 0,04 mm. 
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Beim Stechen von aus diesem Tantalblech gefertigten Spinn- 
dusen zeigen die dafttr verwendeten Hartmetal lstechnadeln 
eine geringe Standzeit. Es konnen mit einer Nadel durch- 
EChnittlich nur 2000 bis 4000 Dusenl&cher gestocher. warden. 

Eine andere Miiglichkeit lur Verr lngerung der Korngrofia 
besteht in der Zugabe von Legierungszusatzen. Das 
Rekristallisationsverhalten von Substitionslegierungen auf 
Tantal-Basis ist von BY PEN und DERUYTTERE untersucht worden 
(Z. Metallkunde 72 <1981> 8, S. 530-533). Unter anderem ist 
der EinfluB von Molybdan und Niob auf das anomale 
Kristallwachsturn, das 

elektronenstrahlgeschmolzenem Tantal leicht auftritt, 
untersucht worden. Durch das Zulegieren von Molybdan in 
Behalten zwischen 0,32 und 0,7 w B in X werden bei den 
technisch Qbllchen GlUhteaperaturen von 1000 *C bis 1200 ° C 
KorngroBen mit einem mittleren Korndurchmeaaer van 0,06 bis 
0 09 mm erreicht. Mit Niob ale Legi erungsele.nent in Gahalten 
von 2,0 und 4,2 w g in X bildet sich ein mittlerer 
Kornduchmesser von 0,06 mm aus. Auch .nit den KorngrBB.n, die 
durch das Zulegieren von Molybdan oder Niob in den 
angegebenen Banal ten eingestellt werden kfinnen, wird keine 
Erhfihung des Standzeitverhaltens der Btechnadeln beim 
Stechen der Spinndusern erreicht. 

Zi.el dec Irii.ndung 

Das Ziel der Erfindung besteht darin, eine Tantal legierung 
mit einer guten Stachbarkeit berei tzustel 1 en , mit der die 
Standzeit der Hartmetal 1 stechnadel beim Stechen von 
Spinndiisen erhoht wird. 

Darl.eg.ung des Wesens der Erfindung 



liegt die Aufgabe zugrunde, 



eine 



Der Erfindung 
Tantal legierung berei tzustel 1 en , die ein besonders 
feinkorniges Befuge hat und sich derozufolge besonders fur 
das Stechen mit Hartmetal 1 stechnadeln eigntft. 
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Erf indungsgemafl wird die Aufgabe dadurch gelost, daO die 
Legierung aus 99,7 - 99,97 wg in X Tantal und 0,01 - 0,1 w# 
in V. Niob und 0,02 - 0,1 in "/. Molybd&n besteht und der 
Gehalt .an ublichen Verunreini gungen 0,1 wg in 7 nicht 
uberschrei tet * Bei der. Verarbei tung dieser Legierung zu 
Blech von 0,23 bis 0,5 mm Dicke nach bekannten Verfahren zur 
Herstellung von Tantal blech zeigt die erf i ndungsgemaBe? 
Legierung eine besondere Rekristal 1 i sat ionstextur in 
Verbindung mit einem gleichmaflig feinkornigem Gefuge- Es 
wird ein mittlerer Korndurchmesser von 0,008 ~ 0,02 mm 
erreicht. Die besondere Rekristal 1 isationstextur ist durch 
einen erhohten Antei 1 an Kristalliten gekennzei chnet , deren 
Flachen mit der kr i stal 1 ographi schen < 100) -Or ient ierung 
parallel zur Walzebene angeordnet sind. 

Bei Verwendung der erf i ndungsgemafilen Legierung fur 
Spinndusen werden im Vergleich zu reinem Tantal beirn Stechen 
der Dusenlocher wesentlich hohere Stands: ei ten der 
Hartmetal lstechnadeln erzielt, die bei 6000 bis 8000 
DQsenl ochern/Nadel liegen. Dieser Befund kann mit den 
bekannten GesetzmaBi gkei ten der Verformung von kubisch- 
raumzentr i erten Metal 1 en nicht erklart werden. In den 
Metallen mit einem kubi sch-raumzentr i erten Bitter <z. B. CC - 
Fe, Mo, Nb, Ta , W) erfolgt die Verformung bevorzugt in den 
<f 1 1 l}-Glei tebenen in den (l 1 l)-Ri chtungen (siehe bei 
SCHULZE, G. E. rt« , Metal 1 physi k , Akademi ever 1 ag , Berlin 
1974, S. 221 und SCHATT, W. , Einfuhrung in die 
Werkstof f wissenschaf t , VEB Deutscher Verlag fur die 
Grundstof f industrie, Leipzig 1984, S. 337). 

Eino bevorzugte verformung senkrecht zu {\00}- -Flachc-n i at 
nicht zu erwarten* Die vorteilhafte Wirkung der Zu*.sat:^e von 
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Niob und Molybdan in den angegebenen Gehalten besteht in der 
Veranderung der Textur, der bedeutenden Vermi nderung der 
KristaUitgroRe und einer veranderten Zusammensetzung an den 
Kristallitgrenzen ohne eine merkliche Zunahme der Harte und 
Verroinderung der Duktilitat (Bruchdehnung) . Dadurch 
verbessert sich die Stechbarkeit des WerkstoHs durch eine 
geringere Kaltschweifineigung zwischen der Tantal 1 egi erung 
und der Hartmetal 1 stechnadel . Zusatzlich wird infolge der 
geringeren KristaUitgroRe die Gefahr des Auftretens fUr die 
Stechnadel spitz e schadlicher Biegebeanspruchungen 

vermindert. Alles das fuhrt xur ErhShung der Standzei*t der 
Stechnadeln. 
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Im Elektronenstrahlof en wurde unter Einsatz von Tantal- 
Sekundarmetal 1 und Niob-Draht eine Tantall egierung mit einem 
Gehalt von 0,04 W£ in '/. Niob und 0,02 w in Molybdan 
erschmolzen. . Der GuGblock wurde nach einer 

Ober-f lachenbearbeitung durch Abdrehen kalt ver-formt. Diese 
Kal tver-formung erfolgte auf einer Freif ormschmiedepresse , 
wobei der GuBblock zu einem Wur-fel gestaucht und nach einer 
90 °--Drehung £U~einer PI atiri£> gepreGt wurde. Dor Block wurde 
wahrend des Umf brmvdrganges durch Kiihlen auf einer 
Raumtemperatur gehalten. Die Platine wurde nach einer 
weiteren Ober-fl achenbearbei tung zu 3 mm dicken cj *j!^*tf? 
ausgewalzt. Nach der Kal tver f ormung von insgesamt 93 f s^7. 
erfolgte eine Rekr i stal 1 isationsgl uhung im Hochvakuum bei 
1100 °C/l h. Nach dem Walzen an Enddicke erfolgte eine 
abschlieBende Hochvakuumgl tthung bei 1200 °C/1 h ader 1000 
°C/2 h. Eine r ontgenographi sc:he Textur analyse ergab einen* im 
Vergleich zu reinem Tantal erhohten Anteil der 
Texturkomponente <100) tHOj. 

Es wurde w ein mittlerer Korndurchmesser von 0,015 mm 
erreicht. Die aus dieser Legierung gefertigten 
Spinndusenrohlinge zeichneten sich durch besonders gute 
Bearbeitungseigenschaf ten aus. Mit einer Hartmetal 1 stech- 
nadel war die Herstellung von 6240 Dusenlochern in einer 
Spinnduse moglich. 
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